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■ PulveffSrmige, wasserldsliicho katioimosche Polymerzuisainnmense&etung, 
Veir^llioren zu Ihmr Hersteiluinig nand ihire Verwemidiiing 

Die vorliegende Erfindung betrHft pulveifSimige wasseridsliche kationische 
s Polymere, die aus mindestens zwei versdiiedenen Icationisclien 

Polymerkomponenten bestehen, die sicli in der kationischen Komponente und fm 
Molekuiargewiclit unterscheiden, sowie ein Verfaliren zu deren Herstellung und die 
Venwendung der Polymerprodukte bei der Fest-FlQssig -Trennung wie z,B. bei der 
Papierherstellung ais Retentionstiilfsmlttel und bei der Sciiiammentwasserung/ 
10 Abwasserreinigung. 

P in der Praxis der Fest-FlQssig-Trennung besteht die Aufgabe durdi Zugabe von 
Fiockungshilfsmittein eln mOgliclist gQnstiges Ergebnis liinsichitlich der Parameter 
Trockensubstanz des FeststofFes und Klarheit des Filtrates zu erreichen, d.h. eine 
15 mSglichst vollstandige Abtrennung von Feststoff aus der fIDssigeh Pliase zu 
bewirken. Als Beispiel fQr die Bedeutung dieser Parameter sei auf eine 
SchiammentwSssenjng auf einer Kammerfilteirpresse verwiesen. Da der 
getrocknete Schlamm transportlert und oft therniisdi verwertet werden muss, ist ein 
meglichst holier Anteil an Feststoff (TS-Gefialt) erwQnscht. Audi das abgetrennte 
20 Fiitrat muss einer Entsorgung zugefiiiirt werden. Je klarer dieses ist, also je 

weniger nicht geflockte Feststoffe noch im Fiitrat sind, desto besser und einfacher 
ist diese Entsorgung. Dann kann das Fiitrat aus einer Klaranlage direkt an die 
Umweit abgegeiaen werden und muss nicht noch einmai die KlSraniage 
durchlaufen. Mitunter liefert ein Flockungshiifsmittel einen geflockten Schlamm mit 
25 einem hohen Feststoffgehalt, aber eine unbefriedigende KlSrung des Oberstandes. 
Bei einem anderen Flockungsmittei liegt es dann mdgiicherweise umgekehrt. 

Flockungshilfemittel werden in Fomn von pulverfBmiigen Grariuiaten oderWasser- 
in-Wasser bzw. Wasser-in-Ol-Emulsionen hergestellt und vor ihrer Venwendung in 
3b verdOinnter wassriger Losungen dem zu flockenden Medium zugegeben. 

Pulverformige Granulate sind bevorzugt, da sie aufgnjnd ihres fast wasserfreien 
Zustandes kostengunstiger zu transportieren sind und, wie bei den W/O- 
Emulsionen, keine wasserunlSslichen Ol- bzw. Losungsmittelbestandteile enthalten 



In der Praxis hat sich gezeigt, dass die Kombination zweier Flockungshilfemittel oft 
bessere Gesamtergebnisse iiefert als die Verwendung eines einzigen 
Floclcungsliilfsmittels. So beschrelben die DE-OS 1 642 795 und die EP 346 169 A1 
die nacfieinanderfotgende Dosierung von verschiedenen poiymeiBn 
Fioclcungsmitteln. 

Miscliungen von puIverfSnnigen Granulaten sind Im Stand derTechnilc 
besclirieben. so 2.B. In der WO 99/50188, wo Pulver zweier gegensatzlich 
geladener Flockungshilfemittel in einer gemeinsamen L5sung vereint werden. 
Aufgrund unterschiedlichen Laseverhaitens der beiden Polymerpulver kann es 
bereits beim LOsevorgang zu unregelmaBig zusammengesetzten 
Ldsungsprodukten kommen. 

Die Venvendung von trockenen Pulvemnischungen verschiedener Polymere bei 
Flockungsprozessen kann durch Entmischungserscheinungen zu Fehldosieiungen 
fOhren. 

Aus der EP 262 945 A2 sind kationlsche Flockungshilfemittel und Verfahren zu 
Ihrer Herstellung bekannt, die aus zwei unterschiedlichen Polymerkomponenten 
bestehen. Sie entstehen nicht durch Vemiischung der Polymerkomponenten. 
sondem werden durch Polymerisation kationischer Monomere zu eIner 
hochmolekularen kationischen Polymerkomponente (Ftockulant) in Gegenwart 
eIner niedemnolekularen kationischen Polymerkomponente (Koagulant) gebildet. 
Bei dieser Polymerisatfonsreaktion kann es zu Pfropfreaktionen am vorgelegten 
Polymer kommen. Aufgrund ihrer UnvertrSglichkeit mit dem Fiockulanten auf Basis 
von Acrylatmonomeren werden folgende Koagulant Polymere bevorzugt verwendet: 
Polymere aus Allylmonomeren, insbesondere Poly-DADiVIAC und Amin- 
Epichlorhydrin Polymere (Seite 4. Z. 40f). Das Verhaitnis von Koagulant zu der 
hochmolekularen Polyelektrolyt-Komponente wild mit 10:1 bis 1:2, bevorzugt 5:1 
bis 1 :1 .5 angegeben (Seite 3, Zeilen 48-49). d.h. in der bevorzugten 
AusfQhrungsfomri betragt der Antell des Koagulanten an der Polymemiischung 83 
bis 40 Gew.%, Die hohen Antelle an Koagulant bereiten be! derHeretellung von 



1 



10 



Polymerisationsldsungen Viskositatsprobleme. Die Eigenschaften der offenbarten 
Flockungsmtttel genOgen nicht den Ariforderungen wie sie an technische 
Flockungsprozesse In Bezug auf Schnelligkeit und Wlrksamkelt gestellt wenien. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war die Bereitsteilung von gegenUber dem 
Stand der Technik verbesserten pulverfSrmigen kationischen Flockungshilfemittein, 
aufgebaut aus einem niedemiolekularen Polymeranteil und einem hochmolekularen 
Polymeranteil. Femer 1st ein Herstellungsveriahren anzugeben, nach dem die 
beiden Polymerkomponenten ohne wesentllche Einschi^nkungen miteinander 
vereint werden kOnnen und die Reaktionsprodukte ohne wesentiiche 
Eirischrankungen weiterverarbeitet werden kOnnen und wobei ein In sich 
einheftliches und gut lesliciies Polymerpulver entsteht. 

15 Die Aufigabe wird gelSst, durcli eine wasserl6sllche kationische 

Polymerzusammensetzung die mindestens zwel, In den kationischen Gmppen 
verschieden zusammengesetzte kationische Polymere enthait, wobei ein erstes 
katlonisches Polymere in Gegenwart eines zweiten kationischen Polymeren in 
wassriger LSsung aus seinen l\4onomerbestandteilen durch radikailsche 
20 Polymerisation gebildet 1st. dadurch gekennzeichnet, dass 

- die Polymerisation des ersten kationischen Polymeren in einer wassrigen L6sung 
des zweiten kationischen Polymeren nach dem Verfehren der adiabatlschen 
Gelpolymerisat'on erfolgt 

25 In elner vortellhaften Ausfflhrungsfomi wIrd die Polymerzusammensetzung durch 
ein Verhaitnis von zwertem kationischen Polymer zu eretem kationischen Polymer 
von 0,01 :10 bis 1 :4, vorzugsweise 0,2:1 0 bis <1 :1 0 gebildet 

. Erfindungsgemas unterschelden sIch die beiden kationischen Polymere durch die . 
30 Art ihrer kationischen Gmppen. die verschieden aufgebaut sind. d.h. das erste 
kationische Polymere wird yon elner anderen kationischen Monomerepezles 
gebildet als das zweite kationische Polymere. 



Bei dem ersten kationischen Polymer handelt es sich urn ein Copolymer aus 
katlonlschen und niditlonischen Monbmeren. 

Als katlonlsche Morlomerkomponenten eignen sich beispielsweise 
kationisierte Ester der (Meth)acrylsdure wie z.B. von 
Dimethylamlnoethyl(meth)acrylat, Dlethylanninoethyl(meth)acrylat, 
Diethylamlnopropyl(meth)acrylat, Dlmethylaminopropyl(meth)acrylat, 
Diethylaminopropyl(meth)acrylat, Dimethylaminobutyl(methacrylat), 
DiethylamlnobutyI(meth)acrylat, 
kationisierte Amide der (Meth)acrylsaure wie z.B. von 
Dimetliylaminoetliyl(meth)acrylamid, Diethylaminoetliyl(meth)acrylamid. 
Dietliylaminopropyl(metli)acrylamid, Dimethylaminopropyl(meth)acrylamld, 
Diethyiaminopropyl(metli)acrylamid , Dimetliylaminobutyl(meth)acrylamid , 
Diethylaminobutyl(meth)acrylamid, kationisierte N-Alkylmono- und diamide mit 
Alkylresten von 1 bis 6 C-Atomen, wie z.B. von N-Methyl(meth)acrylamid, N.N- 
Dimethylacryjamid, N-Ethyl(metli)acrylamldi N-Propyl(meth)acrylamid. tert.- 
Butyl(meth)acrylamid, 

kationisierte N-Vlnylimidazole sowie substitulerte N-VinylimWazole, wie z.B. von N- 
Vinyl-2-methylimidazol, N-Vinyl-4-methylimidazol, N-Vinyl-S-methyllmidazol, N- 
Vinyl-2-etliylimidazol und 

kationisierte N-Vinylimidazoline, wie z!b. von VInyllmldazolin, N-Vinyl-2- 
metliylimidazolin und N-Vinyl-2-ethylimidazolin. 

Die basischen Monomere werden in mit Mineralsauren oder organischen Sauren 
neutralisierter dder quatemisierter Fonn eingesetzt, wobei die Quatemisierung 
vorzugsweise mit Dimethylsulfat, Diethylsulfat, Methylchlorid, Ethylclilorid oder 
Benzylchlorid vorgenommen wird. In einer bevorzugten AusfQhrungsform werden 
die mit Methylchlorid oder Benzylchlorid quatemislerten Monomere venvendet. 

Bevorzugte kationische Monomerkomponenten sind die kationlslerten Ester und 
Amide der (Meth)acrylsaure, jeweils ein quatemisiertes N-Atom enthaltend und 



Insbesondere bevorzugt werden quatemisiertes Dimethylaminopropylacrylamid und 
quatemislertes DImethylamlnoethylacrylat verwendet. 



Ate nichtionfeche M&nomerkomponenten. die beyorzugt wasserioslich sind, eignen 
sich belsplelswetee Aciylamid, Methacrylamid, Acrylnitrll, Methacrylnitril. N.N- 
Dimethylacrylamld. VInylpyridfh, Vinylacetat, hydroxygruppenhattige Ester 
polymerisationsfahiger SSuren die Hydroxyethyl- und -propylester der Acrylsaure 
und Methacrylsaure, waiter aminogruppenhaitige Ester und Amide 
polymerisationsfaiiiger Sauren wie die Dialkylaminoester. z.B. Dimeihyl- und 
DiethylaminoesterderAcryteSure und l^etliacryisSure, beispielsweise 
Dimethylaminoethylacrylat sowie die entsprechenden Amide wie etwa 
Dimethylaminopropyiacrylamid. Bfevorzugt wird Acrylamid als niclitionische 
Monomericomponenteeingesetzt. Begrenzt wasserlosiiche Monomere werden nur 
in dem Umfang eingesetzt wie sie die Wasserl6slichkeit des resultierenden 
Copolymers nidit beeintraciitigen. 

Das erste Icationische Polymer ist ein hochmolekulares Polymerisat Sein mitUeres 
Molekulargewicht Mw liegt Qber 1 MIo., bevorzugt Qber 3 MIo. Das 
Molekulargewicht des ereten kationlschen Polymers ist hfiher ate das des zweiten 
katlonischen Polymeren. Das hohe Molekulargewicht des ersten kationfechen 
Polymers verbessert die Wirkung der erfindungsgemaBen 
Polymeraisammensetzung im Floctajngsprozess. 

Die Ladungsdichte des ersten kationischen Polymeren ist Im Prinzip frei w§hlbar 
und muss auf die jeweilige Anwendung abgestlmmt werden. In einer vorteilhaften 
AusfDhrungsfbnn tet das erste katlonteche Polymere aus 20 bis 90 Gew.% 
kationlschen Monomeren gebildet, bevorzugt aus 40 bis 80 Gew. 

0 Das zweite kationlsche Polymer kann aus denselben kationlschen Monomeren 
polymerlslert sein wie sie bel dem ersten katlontechen Polymer beschrieben 
wufden. allerdlngs ergSnzt urn das Monomer Diallyldimethylammoniumchtorid. 
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Bevorzugte kationische fQr Monomere sind die kationisierten Ester und Amide der 
(Meth)acrylsaure, jeweils ein quaternisiertes N-Atom enthaltend und insbesondere 
bevorzugt warden quaternisiertes Dimethylaminopropylacrylamid und 
5 quaternisiertes Dimethyianninoetliylacrylat und das 
Diallyldimethylammoniumchiorid. 

Neben Homopoiymeren aus den oben angefDIirten Monomeren kdnnen auch 
Copoiymere mit bevorzugt wasserloslichen nichtionischen Monomeren venA/endet 
10 werden. Es handelt sich um dieselben nichtionisciien l\/1onomere, die bereits beim 

• . ersten kationischen Polymer beschrieben wurden. Bevorzugt wird Acrylamid ais 
Comonomer eingesetzt. 

Begrenzt wasserlosliche Monomere werden nur in dem Umfang eingesetzt wie sie 
die Wasserldslichkeit des resultierenden Copolymers nicht beeintrachtigen. 

15 

in einer vorteilliaften AusfQhrungsfomn ist das zweite kationisdie Polymere aus 70 
bis 100 Gew.% kationischen Monomeren gebildet, bevorzugt aus 75 bis 100 
Gew.% und besonders bevorzugt aus 100 Gew.% 

20 Das zweite kationisclie Polymer ist niedemnolekularer als das erste kationische 
Polymer, sein mitUeres Molekulargewicht Mw llegt unter 1 Mio, bevorzugt zwischen 
50 000 bis 700 000 und besonders bevorzugt zwischen 100 000 und 500 000. 

In einer weiteren vorteilhaften AusfQhrungsform weist das erste kationische 
25 Polymere eine niedrigere kationische Ladungsdichte auf als das zweite kationische 
Polymere. 

Die Hersteiiung der erfindungsgemdOen wasserloslichen kationisdien 
Polymerzusammensetzungen geschieht nach dem Verfahren adiabatischen 
30 Gelpplymerisatlon, wobei ein erstes kationisches Polymer in Gegenwart eines 
zweiten kationischen Polymeren aus seinen Monomerbestandteilen in v^ssriger 
Lfisung durch eine radlkalisch Poiynrierisation gebildet wird. 



Zur DurchfUhrung wird zunSchst eine wdssrige Ldsung aus kationischen und 
gegebenenfalls nichtionischen Monomeren und dem zweiten kationischen 
Polymeren angesetzt, die Starttemperatur fQr die Poiymerisation in einem Bereich 
von -10 bis 25''C eingesteilt und durch ein inertgas von SauerstofF befreit. Durcii 
Zusatz eines Polymerisationsinitiators wird die exotiienne PolymerisationsreakUon 
der Monomere gestartet und es tritt eine EnA/3miung des Poiymerisationsansatzes 
unter Ausbildung eines Polymergels ein. Nacii Enreichen des 
Temperatumnaximums kann das s\ch bildende feste Polymergel sofort 
weiterverarbeitet werden Oder erst nacli einer Haltezeit, bevorzugt wird das 
Polymergel sofort nacli Enreiclien der l\/laximaltemperatur weiterverarbeitet. 

Die wSssrige Misclnung aus Monomeren und dem zweiten kationischen Polymer 
wird QblichenA/eise in einer Konzentration von 10 bis 60 Gew.%, vorzugsweise 15 
bis 50 Gew.% und besonders bevorzugt 25 bis 45 Gew.% angesetzt 

in einer bevorzugten AusfQhrungsfonn wird die bel der Polymerisation des zweiten 
kationischen Polymeren erhaltene L6sung direktfQrdie Herstellung der 
erfindungsgemSQen Produkte verwendet. 

Die Starttemperatur fQr die Polymerisationsreaktion wird auf einen Bereich von 
-10-C bis 25'C, vorzugsweise auf einen Bereich von 0°C bis 15'C eingesteilt. 
HOhere Starttemperaturen fQhren zu Polymerisatgelen, die aufgrund Ihrer Weichheit 
in den nachfblgenden Zerkleinerungs- und TnDcknungsprozessen nicht mehr zu 
weiterzuverarbeiten sind. 

Die Polymerisation des ersten kationischen Polymeren wird als adiabatische 
Polymerisation durchgefOhrt und kann sowohl mit eInem Redoxsystem als auch mit 
einem Photoinitiator gestartet werden. AuBerdem ist eine Kombination von beiden 
Start-Varianten mdglich. 

Das Redox-lnitiatorsystem besteht aiis mindestens zwei Komponenten: Einem 
organischen oder anorganischen Oxidationsmittel und einem organischen oder 
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anorganischen Reduktionsniittel. HSufig werden dabei Verbindungen mit 
Peroxideinheiten verwendet, z.B. anorganische Peroxide wie Aikalimetail- und 
Ammoniumpersulfat, Alkaiimetall- und Ammoniumperphosphate, 
5 Wasserstof^eroxid'und dessen Saize (Natriumperoxid, Bariumperoxid) oder 
organisdie Peroxide wie Benzoyiperoxyd, Butylhydroperoxid oder PersSuren wie 
Peressigsdure. Daneben tcOnnen aber aucli andere Oxidation^ittel eingesetzt 
werden, z.B. Kaiiumpermanganat, Natrium- und Kaliumclilorat Kaliumdiciiromat 
usw. Als Redulctionsmittel Icdnnen schwefelhialtige Verbindungen wie Sulfite, 
10 Thiosulfate, Suifinsdure, organische Thiole (Etiiyimercaptan, 2-i-lydroxyethanthioi. 
^ 2-MercaptoethyiammoniumchIorid, TliioglykolsSure) und andere verwendet werden. 
W Daneben sind Ascoit>insdure und niedervalente Metallsaize magiicli [Kupfer(l); 
Mangan(ll); Eisen(ll)]. Auch Phosphorverbindungen kOnnen durcliaus verwendet 
werden, z.B. Natriumliypopliosphit. Im Falie einer Photopolymerisation wird die 
15 Reaktion bevorzugt mit UV-Llcht gestartet. das den Zerfall des Starters bewirkt. Als 
Starter kdnnen beispielsweise Benzoin- und Benzoinderivate, wie Benzoinetiier, 
Benzii und seine Derivate, wie Benzilketaie, Acryidiazoniumsaize, Azoinitiatoren 
wie Z.B. 2,2'-Azobis(isobutyronitril), 2,2'-Azobis(2-amidinopropan)-hydrochlorid oder 
Acetoplienonderivate ven/vendet werden. Die iS^enge der oxidierenden und der 
20 reduzierenden Komponente liegt im Bereicli zwischen 0,00005 und 0,5 Gew.%. 
vorzugsweise von 0,001 bis 0,1 Gew.% bezogen auf die Monomerldsung und fDr 
Pliotoinitiatoren zwischen 0,001 und 0,1 Gew.% . bevorzugt 0,002 bis 0,05 Gew.%. 

( 

Die Polymerisation wird in wSssriger Losung diskontinuierlicii in einem 
25 PolymerisatlonsgefaS oder kontinuierlich auf einem endlosen Band, wie es 
beispielsweise in der DE 35 44 770 beschrieben ist, durchgefOhrt. Diese Schrift 
wird hiemiit als Referenz eingefOhrt und gilt als Tell der Offenbarung, Der Prozess 
wird bei Atmosphdrendruck ohne du&ere WSmnezufuhr durchgefuhrt, wobei durch 
die Poiymerisationswdrme eine vom Gehalt an polymerisierbarer Substanz 
30 abhangige maximaie Endtemperatur von 50 bis 1 50 C erhalten wird. 

Nach dieser erfindungsgemSQen Polymerisatlonsweise werden Pdymerisate mit 
entscheidend bessere Produkteigenschaften erhalten ais sie fOr Produkte gemdft 
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der EP 262945 gemessen wurden, die durch eine isothemne Polymerisation 
syntiietisiert wurden. 

5 Nacli dem Ende Polymerisation erfolgt eine Zerideinerung des ais Gel voriiegenden 
Polymerisates in teciinisch Qblichen Apparaten. Das Veriidltnis von zweitiem zu 
erstem kationischen Polymer ist entscheidend fOr die Weiterverarit)eltung des 
Polymergels. Oberschreitet das VertiSltnls den Wert von 0,01 :1 0 bis 1 :4. so 
entstehen selir weiche Gele, die nach der Zerideinerung sofort wieder verkleben 
_ 1 0 und eine Trocioiung in technischem Ma&stab nahezu unmdglich maciien. 

Besonders kritisch sind Polymerisate mit kationischen Monomeranteilen von Qber 
60 Gew.% weiterzuverarbeiten. Hierbei hat as sich oflmals bew§hrt, das Verhaitnis 
von zweitem zu erstem kationischen Polymer auf 0,2:1 0 bis <1:10 einzustellen. 

15 Das zeri<Ieinerte Gel wird diskontinuierilch in einem Umlufttrockenschrank bei TCC 
bis 150°C, bevorzugt bei SO'C bis 120X und besonders bevorzugt 90°C bis 110°C 
getrocknet. Kontinuieriich erfolgt die Trocknung in den gieichen 
Temperaturbereichen beispielsweise auf einem Bandtrockner Oder in einem 
Wirbelbetttrockner. Das Produkt weist nach der Trocknung voizugswelse elnen 

20 Feuchtegehalt von kleiner oder gleich 12 %, besonders bevorzugt kleiner oder 
gleich 10 % auf. 

Nach der Trocknung wird das Produkt auf die gewQnschte Komfraktion gemahien. 
Um ein schnelles Auflosen des Produktes zu erreichen, mussen mindestens 90 
25 Gew.% des Produktes unter 2,0 mm, bevorzugt 90 Gew.% unter 1 ,5 mm groB sein. 
Feinanteile unter 0,1 mm sollten weniger als 10 Gew.% betragen, bevor^gt 
weniger als 5 Gew.%. 

Die erfindungsgemdBen Polymerisate eignen sich als Flockungshiifsmlttel im Zuge 
30 der Fest/FIQssig-Trennung. Insbesondere sind sie geeignet einsetzbar bei der 
Reinigung von Abwdssem und bei der Aufbereitung von Trinkwasser. DsirOber 
hinaus sind sie vorteilhaft als RetentionshOfsmittei in den Flockungsprozessen 
wdhrend der Herstellung von Papier verwendbar. 
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im folgenden wird die Erfindung anhahd von Beispielen eriautert. Diese 
Eri^uterungen sind ledigiich beispielhaft und schrdnken den allgemeinen 
Erfindungsgedanken nicht ein 

Beispiele 

Bestimmunq der Viskositat des Polvmeren 
10 Die Viskositaten wurden mit einem Brookfield-Viskoslmeter an elner 0,5 Gew.% 
Losung in 10 Gew.% NaCI-Losung bestimmt Dabei betaig die Ldsezeit eine 
Stunde. 
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Folgende AbkQrzungen werden verwendet: 

ABAH: 2,2-Azobis(2-amidinopropan>-hydrochiorid 
DIMAPA-Ouat 3-Dimethylammoniumpropyl(nneth)acrylamid, das 

mit Methyichlorid quatemiert wurde 
ADAME'-Quat: 2-Dimethylammoniumethyl(meth)acrylat das mit 

Methyichlorid quatemiert wurde 
DADMAC Diallyidimethyiammoniumchlorid 



Zweites katlonisches Polvmere 

20 Bel den in den Beispielen venA^endeten zweiten kationischisn Polymeren handelt es 
. sich um Ldsungspolymere aus DADMAC und DiMAPA-Quat, die mit" 
verschiedenem Polymergehalt und verschiedenen Molekulargewlchten (Mw nach 
GPC) hergestellt wurden. Die naheren Eigenschaften dieser Produkte sind in der 
Tabelle aufgefOhrt: 
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Typ 


Polymer- 

gehalt 


Molekular- 

gewicht 


K1 


Poly-DADMAC 


40% 


300.000 


K2 


Poly-DIMAPA- 
Quat 


25% 


1.000.000 


K3 


Poly-DIMAPA- 
Quat 


40% 


100.000 


K4 


Poly-DIMAPA- 
Quat 


25% 


500.000 



Bestimmunq des Entwasserunqseffektes nach der Siebtest^^Vlethode 

Diese Testmethode ist dem betrieblich zur Anwendung kommenden 
Entwasserungsverfahren, namlich der kontinuieriichen Druckfiitration mittels 
Filterpressen oder Zentrifugalentwdsserung in Zentrritigen, angepasst 

Mit dieser Methcxie werden gewdhnlich organische kationische Polymere bezQgiich 
ihrer Eignung zur Kondrtionierung und Entwdsserung von kommunaien oder 
industriellen Sohi3mmen gepruft. 

Der Schlamm wird mit der zu prQfenden Flockungsliilfsmittel-Losung unter 
konstanten Bedingungen (je nach vorhandenem Entwasserungsaggregat) 
konditioniert, Nach der Konditlonierung wird die Schlammprobe auf einem 
Metallsieb (200 |jm Maschenweite) fiitriert entwdssert). Gemessen \mrd die 
Entwasserungsdauer (t^) fOr eine vorgegebene Filtratmenge und das ablaufende 
Filtrat in seiner Klarheit in einem KISrkeil (optisch) beurteiit. 

Warheit: "0" = keine KiSrung 

Klarheit: "46" ; = beste Klarung 



Erfindungsgema&e Polymere: 



12 

Die erfindungsgemaSen Polymere werden nach dem Verfahren der 
Gelpolymerisation hergestellt. 

5 Polymer 1 

In einem PolymerisationsgefaB wurden zundchst 390,0 g 50 Gew.% wSssrige 
Acrylamidldsung vorgelegt und mit 1 64,0 g Wasser sowie 21 0 mg Versenex 80 
vermlscht. Nach der Zugabe von 325,0 g 60 Gew.% OIMAPA-Quat und 90,0 g der 
40 Gew.% Lfisung des K1 wurde mit 4,0 g 50 Gew.%. Schwefelsdure auf pH 5,0 
10 eingestelK, auf 0*'C abkOhlt und mrt Stickstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 

• 0,45 g ABAH (2,2'-Azobls(2-methylpropionamidin)dihydrochlorid) wurde die 
Polymerisation mit UV-Licht gestartet. Binnen 25 min ISuft die Polymerisation von 
O'C auf 80 "C. Das Polymer wurde mit einem Fleischwolf zerkleinert und bei lOO'C 
fQr 90 min getrocknet Das Produkt wurde auf eine Komfraktion von 90-1400 [im 
15 vermahien. 

Polymer 2 

In einem PolymerisationsgefaH wurden zundchst 280,0 g 50 Gew.% v\^ssrige 
Acrylamidldsung vot^elegt und mit 150,7 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 
20 vermischt. Nach der Zugabe von 433, g 60 Gew.% DiMAPA-Quat und 130,0 g der 
40 Gew.% Ldsung des K1 wurde mit 6,0 g 50 Gew.% Schwefelsdure auf pH 5,0 
eingestelit, auf O'C abkOhit und mit Stickstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 
0,45 g ABAH (2,2'-Azobis(2-methylpropionamidin)dihydrochlorid) wurde die 
Polymerisation mit UV-Licht gestartet. Binnen 25 min lauft die Polymerisation von 
25 O'C auf 80 "C. Das Polymer wurde mit einem Fleischwolf zerkleinert und bei lOO'C 
for 90 min getrocknet Das Produkt wurde auf eine Kornfraktion von 90-1400 \xm 
vermahien. 

Polymer 3 

30 In einem Polymerisationsgefaa wurden zunachst 378,0 g 50 Gew.% wSssrige 
AcrylamidlOsung vorgelegt und mit 303,6 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 
vermlscht. Nach der Zugabe von 260,0 g 80 Gew.% ADAME-Quat und 57,8 g der 
40 Gew.% Lfisung des K3 wurde mit 0,6 g 50 Gew.% Schwefalsdure auf pH 5,0 
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eingestellt, auf OX abkOhit und mit Stickstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 
0,45 g ABAH (2,2'-Azobis(2-methylproplonamldin)dihydrochlorid) wurcle die 
Polymerisation mit UV-Licht gestartet BInnen 25 min ISuft die Polymerisation von 
O'C auf 80 °C. Das Polymer wurde mit einem Fleischwoif zerideinert und bei lOCC 
fDr 90 min getrocknet. Das Produkt wurde auf eine Komifraktion von 90-1400 |jm 
vermahlen. 

Polymer 4 

Die Syntliese erfolgte wie die von Polymer 3, nur wurden 29,0 g der 40 Gew.% 
Losung von K3, 274,3 g 80 Gew.% ADAME-Quat und 318,2 g Wasser zugegeben. 

Polymer 5 

Dfe Synthese erfolgte wie die von Polymer 3, nur wurden 78,8 g der 40 Gew.% 
LQsung von K3, 354,4 g 80 Gew.% ADAME-Quat, 270,0 g 50 Gew.% Acrylamid- 
LOsung und 296,1 g Wasser zugegeben. 

Polymer 6 

Die Synthese erfolgte wie die von Polymer 3, nur wurden 39,4 g der 40 Gew.% 
LiJsung von K3, 374.1 g 80 Gew.% ADAME-Quat 270,0 g 50 Gew.% Acrylamld- 
Ldsung und 316,0 g Wasser zugegeben. 

Polymer 7 

Die Synthese erfolgte wie bei Polymer 2, nur wurden 70,0 g K1 und 210,7 g Wasser 
eingesetzt. 

Polymer 8 

Die Synthese erfolgte wie bei Polymer 2, nur wurden 90,0 g K1 und 192,4 g Wasser 
eingesietzt. 

Polymer 9 

Die Synthese erfolgte wie bei Polymer 1 , nur wurden 64,8 g K1 , 253.5 g Wasser, 
370 g Acryiamidldsung und 308.5 g DIMAPA-Quat-Ldsung eingesetzt. 
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Polymer 10 

Die Synthese erfoigte wie bei Polymer 1 , nur wurden 83,3 g K1 , 235,1 g Wasser, 
370 g AcrylamldlSsung und 308,5 g DIMAPA-Quat-Ldsung eingesetzt. 

5 

Beispiele zur Starttemperatur 

Je hdher die Starttemperatur, desto weicher sind die Geie, da die 
Molekulargewichte niedriger werden. Dies kdnnte man mit einer niedrigeren 
Monomerkonzentration verhindern. Beides fiihrt aber zu Gelen, die nicht mehr zu 
10 verarbeiten sind. Daher sind generell Starttemperaturen von Qber 25 "C nach dem 
erfindungsgemSHen Veriahren, das Gelzerkleinerung und Trocknung beinhaltet 
nicht mfiglich. 

Polymer 1 1 

15 Die Synthese erfoigte wie in Polymer 1 beschrieben, nur wurde bei 1 0 °C gestartet. 
Polymer 12 

Die Synthese erfoigte wie in Polymer 1 beschrieben, nur wurde bei 15 *'C gestartet 

20 Polymer 13 

Die Synthese erfoigte wie in Polymer 1 beschrieben. nur wurde bei 20 *C gestartet. 



Verglelchspolymere: 

25 

VeraleichsDolymer 1 

in einem PolymerisationsgefaB wurden zundchst 407,0 g 50 dew.% wSssrige 
. Acrylamidlosung yorgelegt und mit 312,7 g Wasser sowie 0,15 g Versenex 80 
. yemnlscht Nach der Zugabe yon 277,50 g. 60 Gew.% DIMAPA-Quat wurde mit 
30 2,8 g. 50 Gew.% Schwefelsdure und 0,30 g Ameisensdurs auf pH 5,0 eingestelH, 
auf 0°C abkOhlt und mit Stickstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 0,40 g ABAH 
(2,2'-Azobis(2-methylpropionamidin)ciihydrochlorid) wurde die Polymeri 
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sation mit UV-Licht gestartet. Binnen 25 min Iduft die Polymerisation von O^C auf 80 
"C. Das Polymer wurde mit einem Fleischwolf zerklelhert und bei lOCC fQr 90 min 
getrocknet. Das Produkt wurde auf eine Kornfraktion von 90-1400 pm vermahlen. 

5 

VeraleidisDolvmer 2 

In einem Polymerisationsgefdfi wurden zunSchst 240,0 g 50 Gew.% wSssrige 
Acrylamidldsung voigelegt und mit 285,3 g Wasser sowie 21 0 mg Versen^ 80 
vemfiischt. Nach der Zugabe von 466,7 g 60 Gew.% DIMAPA-Quat wurde mit 8,0 
10 g 50 Gew.% SciiwefelsSure und 0,30 g AmeisensSure auf pH 5,0 eingestelit, auf 

• . 0°C abkQhK und mit Stici^off ausgeblasen. Nach der Zugabe von 0,40 g ABAH 
(2,2'-Azobis(2-m6tiiylpropionamidin)dihydrochlorid) wunde die Polymerisation mit 
UV-Licht gestartet. Binnen 25 min laufl die Polymerisation von 0°C auf 80 °C. Das 
Polymer wurde mit einem Fleischwolf zerideinert und bei lOO'C fQr 90 min 
15 getrocknet. Das Produkt wurde auf eine Kornfraktion von 90-1400 pm vennahien. 

Verqieichspolvmer 3 

In einem PolymerisationsgelaB wurden zundchst 342,0 g 50 Gew.% wassrige 
AcrylamidlSsung vorgelegt und mit 394,7 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 
20 vemnischt Nach der Zugabe von 261 ,3 g 80 Gew.% ADAME-Quat wurde mit 2,0 g 
50 Gew.% SchwefelsSure auf pH 5,0 eingestelit, auf 0°C abkOhlt und mit Stickstoff 

• ausgeblasen. Nach der Zugabe von 0,40 g ABAH (2,2'-Azobis(2- 
methyipropionamidin)dihydrochk}rid) wurde die Polymerisation mit UV-Uctit 
gestariiet. Binnen 25 min lauft die Polymerisation von 0°C auf 80 ''C. Das Polymer 
25 wurde mit einem Fleischwolf zerideinert und bei lOO'C fQr 90 min getrocknet. Das 
Produkt wurde auf eine KomfrakUon von 90-1400 |jm vemnahlen. 

: Verqieichspolvmer 4 
In einem PolymerisationsgefaS wurden zunachst 270,0 g 50 Gew.% wassrige 
30 Acrylamidl5sung vorgelegt und mit 335,5 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 
vermischt. Nach der Zugabe von 393,8 g 80 Gew.% ADAME-Quat wurde mit 2,0 g 
50 Gew.% Schwefelsdure auf pH 5,0 eingestelit, auf O'C abkQhIt und mit Stickstoff 
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ausgeblasen. Nach der Zugabe von 0,40 g ABAH (2,2'-Azobis(2- 
methylproplonamidin)dihydrochlorid) wurde die Polymerisation mit UV-Licht 
gestartet. Binnen 25 min lauft die Polymerisation von CC auf 80 "C. Das Polymer 
5 wurde mit einem Fleischwolf zerideinert und bei lOO'C fOr 90 min getrocioiet Das 
Produict wurde auf eine Komfraktion von 90-1400 |jm vemnahlen. 





Veraleichspolvmer 5 

Eine Mischung aus 133,3 g 75 Gew.% MADAME-Quat-Ldsung, 250 g Kl und 283,7 
10 g Wasser wurde mit St'ckstoff gespUit und auf 70 "C geheizt. Nach der Zugabe von 
3,0 mL einer 2 Gew.%igen methanolisclien AIBN-L6sung wurde 3 h bei 70 'C 
(isotherm) gerilhrt. Die Produktviskositat lag bei 19000 mPas. 

Veraleichspolvmer 6 

15 Die Synthese eri'olgte wie in Vergleichsbeispiel 5 beschrieben, nur wurden 250,0 g 
K1 , 106,7 g IVIADAIVIE-Quat, 40,0 g Acrylamid und 270,3 g Wasser eingesetzt. 

Veraleichspolvmer 7 (nach EP 262945 B1 ) 

Die Synthese erfolgte wie in Vergleichsbeispiel 5 beschrieben, nur wurden 250,0 g 
20 K1 , 80,0 g MADAME-Quat, 80,0 g Acrylamid und 257,3 g Wasser eingesetzt. 

Venaleichspolvmer 8 (nach EP 262945 B1> - Starttemoeratur 
Die Synthese erfolgte wie In Vergleichsbeispiel 6 beschrieben, nur wurde bei S'C 
mit 1000 ppm NaaSaOe, 7 ppm FeS04 und 2000 ppm NazSzOs gestartet. Die 
25 Temperatur des Ansatzes stieg in 24 Min. auf 33''C. Nun wurde 60 Min, 
nachgerOhri:. 

Veraleichspolvmer 9 (nach EP 262945 B1^ - Starttemoeratur 
Die Synthese erfolgte wie In Vergleichsbeispiel 7 beschrieben, nur wurde bei 3°C 
30 mit ^0 ppm NazSzOa, 7 ppm FeS04 und 1000 ppm NazSzOg gestartet. Die 
Temperatur des Ansatzes stieg in 40 Min. auf 31 X. Nun wurde 60 Min. 
nachgerQhrt 
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Anwendungstechnische Beisplele: 

Die anwendungstechnischen Versuche wurden zWar alle an llverichef Schlamm 
durchgefuhrt, der Schlamm wurde aber an verschiedenen Tagen entnommen, 
5 daher schwanken fOr die gleiche Polymer/ Schlamm-Kombination die Werte 
mitunter. Innerhaib eines Beispiels wurde immer die gleiche Schlammcharge 
verwendet Die Eigenschaften des KISrschlammes einer Klaranlage konnen, wie 
dem Fachmann bekannt ist, mit der Zeit schwanken. 

10 AnwendunasbelsDiel 1: 

Erfindungsgemd&es Polymer 1 wird mit Vergleichspoiymer 1 verglichen so wie mit 
einer getrennten Dosierung von zxierst zweitem kationischen Polymer und danach 
erstem kationischen Polymer in Form der Verglelchspolymerisate ohne zweitem 
kat Polymer. 

15 Die RQhrzeit betrug 10 s, die Filtratmenge 200 mL 

WS: Polymermenge („Wirksubstanz"), TS: Trockensubstanz Im Klarschlamm 



Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


3,9 


4,2 


4.5 


Zugabemenge [g(WS)/in^ 


120 


130 


140 


Vergleichspoiymer 1 


37s 


22s 


18s 


20 


26 


29 


Vergleichspoiymer 1 mit 10 % K2 


33s 


24s 


19s 


25 


28 


29 


Vergleichspoiymer 1 mit 10 % K3 


34s 


21s 


20s 


26 


29 


30 


Vergleichspoiymer 1 mit 10 % K4 


32s 


IBs 


17s 


25 


29 


30 


Polymer 1 


29s 


16s 


15s 


28 


41 


43 



20 Angabe in s = Zeit fUr 200 mL Filtrat, in Fett Klarheit der Ldsung 




18 



Anwendunqsbeispiel 2 

ErfindungsgemglBes Polymer 2 wird mit Verglelchspolymer 2 vergiichen so wie mit 
einer getrennten Dosierung von zuerst zweltem kationischen Polymer und danach 
erstem kationischen Polymer in Form der Vergleichspolymerisate ohne Anteil an 
zweitem kat. Polymer. 

Die RQhizeit betrug 10 s, die FiKratmenge 200 mL. 

WS: Polymermenge („Wirksubstanz^, TS: Trockensubstanz Im Kiarschlamm 



Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


4.2 


4.5 


4,8 


Zugabemenge [g(WS)/m'] 


130 


140 


150 


Vergieichspolymer 2 


35s 


258 


16s 


23 


28 


34 


Vergleichspolymer 2 mit 10 % K2 


35s 


25s 


16s 


26 


31 


34 


Vergieichspolymer 2 mit 10 % K3 


44s 


28s 


22s 


27 


33 


36 


Verglelchspolymer 2 mit 10 % K4 


40s 


31s 


23s 


28 


32 


35 


Polymer 2 


32s 


20s 


18s 


32 


39 


40 



Angabe in s = Zeit fQr 200 mL Filtrat, in Fett Klarheit der LSsung 
Anwendunqsbeispiel 3 

ErfindungsgemaOe Polymere 3, 4, 5 und 6 warden mit Vergieichspolymer 3 und 4 
vergiichen. 

Die RQhrzelt betrug 10 s, die Filtratmenge 200 mL 

WS: Polymennenge CWirksubstanz"), TS: Trockensubstanz im Kiarschlamm 



19 



Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


4,1 


4,7 


5,3 


Zugabemenge [gO/VSVin*] 


120 


130 


4 ACS 


Vergleichspolymer 3 


16s 


10s 


5s 




14 


22 


35 


Polymer 3 


25s 


lis 


OS 


17 


24 


42 


Polymer 4 


18s 


12s 


4s 


18 


24 


46 










Zugabemenge [Kg(WS)/tTS] 
Zugabemenge [g(WS)/mf] 


4.1 


4,7 


5,3 


120 


^ oo 

130 


A Ai\ 

140 


Vergleichspolymer 4 


40s 


19s 


12s 


•iA 


26 


44 


Polymer 5 


25s 


15s 


8s 


23 


46 


46 


Polymer 6 


25s 


15s 


8s 


15 


38 


46 



Angabe in s = Zeit fQr 200 mL Filtrat, in Fett Klarheit der LOsung. 

Aus den Ergebnissen der anwendungstechnischen Beisplele 1 bis 3 ericennt mai 
die bessere WIrkung der erfindungsgemaSen Polymere, wenn man ate Wirkung 
beide Parameter -Geschwindigkeit der Filtration und Klarheit des Filtrates- 
berOcksichtigt- 

AnwendunasbeisDiel 4: 

ErfindungsgemaSe Polymere 7, 8, 9 und 10 werden mit Vergleichspolymer 1, 5. 
und 7 vergllchen. 

Die RQhrzeit betrug 10 s, die Filtratmenge 200 mL. 



WS: Polymermenge C\/yirksubstanz"), TS: Trockensubslanz im KlSrschlamm 
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Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


3,7 


4,4 


5,2 


Zugabemenge [g(WS)/m^] 


160 


170 


180 


Vergleichspolymer 1 


52s 


33s 


18s 


34 


38 


44 


Polymer 7 


35s 


16s 


9s 


40 


46 


46 


Polymer 8 


38s 


16s 


12s 


Ad 




46 




24s 


13s 


8s 


44 

ZOS 


46 

IDS 


46 

lUS 


Polymer 10 


AA 
■IM 






Veigleichspolymer 5 


> 


> 


> 

I w\JO 


0 


0 


0 


Vergleichspolymer 6 


> 

100s 


> 

100s 


> 

100s 


0 


0 


0 


Vergleichspolymer 7 


> 

100s 


> 

100s 


> 

100s 


0 


0 


0 



Die Vergieichsbeispiele nach EP262945 B1 sind den erfindunQsgemS&en 
Polymeren deutlich unterlegen. Bel Dosiermengen, mit denen die 
erfindungsgemd&en Polymere gute EntwSsserungsergebnisse liefem, zeigen die 
V^igieichsbeispiele noch keine auch anndhemd befnedigende Entwdsserung. 

Anwendungsbeispiel 5: 

ErfindungsgemSBe Polymere 11, 12 und 13 werden mit Vergleichspolymer 1, 8 und 
9 verglichen. 



Die RQhrzeit betrug 10 s, die Filtratmenge 200 mL. 

WS: Polymermenge (.Wlrksubstanz"). TS: Trockensubstanz Im KlSrschlamm 



ZugabemengiB rKg(WS)/t TS] 


4,8 


5,2 


5,5 


Zugabemenge Ijg(WS)/m^ 


160 


170 


180 


Vergleichspolymer 1 


52s 


46s 


43s 


12 


18 


22 


Vergleichspolymer 1 mit 10 % K1 


54s 


50s 


45s 


16 


26 


31 


Vergleichspolymer 1 mit 10 % K3 




*r05> 




lO 






Polymer 1 1 


17s 


12s 


10s 


o«l 






Pnlvmer 19 


^ 1 o 


1 Oo 


1 Oo 


31 

23s 


36 

19s 


40 

16s 


Polymer 13 


32 


35 


39 


Vergleichspolymer 8 


> 

ioos 


> 

lods 


> 

100s 


0 


0 


0 


Vergleichspolymer 9 


> 

100s 


> 

100s 


> 

100s 


0 


0 


0 



Angabe In s * Zeit fQr 200 mL Filtrat, In Fett Klarheit der LSsung 

AnwendunasbeisDlel 6: 
Kiaranlage 
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In einer KISranlage wurde ein kationisches Poiyacryiamid (Praestoi® 644 BC, ein 
kommerzielles Produkt der Fa. Stockhausen GmbH&Co. KG auf Basis von 65 
%Gew. DIMAPA-Quat und 45 Gew.% Acrylamid) mit dem Polynner 2 bezUgiich der 

5 Flockungsleistung an kommunaiem KIdrschiamm verglichen. 

Es zeigte sich, dass mit dem erfindungsgemdfien Polymer 2 2,85 kg/tTS zur 
Flockung bendtigt wurden, v\^hrend bei der Venn^endung von Praestoi® 644 BC 4,1 
kg/t TS erforderlich waren. DarQber hinaus wurde gegenQber Praestoi® 644 BC mit 
dem Polymer 2 eine um 1% hOhere Trockensubstanz von 38,5 % im Filterkuchen 

i erreicht. Ein Versuch mit dem Produkt CS 257, ein kationisches Polymer auf Basis 
von 70 Gew.% ADAM-Quat und 30 Gew. Acrylamid, von der Fa. Naico ergab nur 
36 % TS bei einem Verbrauch von 5,4 kg/t TS. 



15 




25 



30 



23 

AnsprQche 

1. Pulverformige, wasserlSsliche kationische Polymerzusammensetzung die 

5 mindestehs zwei, in den kationischen Gruppen verschieden zusammengesetzte 
katlohlsche Polymere enthait wobei ein erstes kationisches Polymer In Gegenwart 
eines zweiten kationischen Polymeren In wSssriger L5sung aus seinen 
IVIonomerbestandtellen durch radikallsche Polymerisation gebildet ist. 
dadurch gekennzelchnet, dass 
10 - die Polymerisation des ersten kationischen Polymeren in einer wassrigen LOsung 
des zweiten kationischen Polymeren nach dem Verfahren der adiabatlschen 
Gelpolymerisation erfolgt. 

2. Zusammensetzung nach Anspmch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das 

15 Verhaitnis von zweitem zu erstem kationischen Polymer zwischen 0,01:10 bis 1 :4, 
liegt. 

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass das 
erste katkDnlsche Polymer ein mittleres Molekulargewichtsmittel von grSSer 1 Mio. 

20 aufweist . 

i 4. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das 
' zwelte kationische Polymer ein mittleres Molekulargewichtsmittel von unter 1 MIo, 
aufweist. 

25 

5. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das 
erete kationische Polymere unter Verwendung von kationischen Monomeren, 
ausgewShIt aus der Gruppe der kationisierten Ester und Amide der 
(Meth)acrylsaure, jewells ein quatemisiertes N-Atom enthaltend, vorzugsweise 
30 quatemisiertes Dlmethylaminopropylacrylamid und quatemisiertes 
Dimethylaminoethylacrylat' geblldiet 1st 
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6. Zusammensetzung nach Anspruch 1 , 2 und 4, dadurch gekennzeichnet, dass 
das zweite kationische Polymere unter Verwendung von kationischen Monomeren, 
ausgewdhit aus der Gruppe Diallyldimethylammoiiiumchlorid und der kationisierten 
s Ester und Amide der (Meth)acryls3ure, jeweils ein quatemisiertes N-Atom 
enthattend, vorzugsweise quatemisiertes Dimethylaminopropylacrylamid, 
quatemisiertes Dimethyiaminoetliylacrylat und /oder 
Diailyldimethylammoniumcliiorfcl gebildet ist. 

10 7. Zusammensetzung nach Anspruch 5 und 6, dadurch gekennzeichnet, dass mit 

• weiteren, nichtionischen wasserieslichen Monomeren, vorzugsweise mit Acrylamid 
copolymerisiert ist 

8. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass das 
15 erste kationische Polymere aus 20 bis 90 Gew.% kationischen Monomeren 

zusammengesetzt ist 

9. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet dass das 
zweite kationische Polymere aus 70 bis 100 Gew% aus kationischen Monomeren 

20 zusammengesetzt ist. 

• 10. Zusammensetzung nach Anspmch 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet dass das 
erste kationische Polymere eine niedrigere Ladungsdichte als das zweite 
kationische Polymere aulweist 

25 

11. Verfahren zur Herstellung von Polymerzusammensetzungen gemaB der 
AnsprQche 1 bis 10 die mindestens zwei, in der kationischen Gruppe verschieden 
zusammengesetzte kationische Polymere enthatten, wobei ein erstes kationisches 
Polymer In Gegenwart eines zweiten kationischen Polymeren aus seinen 
30 Monomerbestandteilen in wSssriger L6sung durch eine adiabatische 
Gelpoiymerisation radikalisch polymerisiert wird. 
dadurch gekennzeichnet, dass 
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- die wassrige Losung aus katlonlschen Monomeren gnd dem zweiten katlonlschen 
Polymeren mit einer Konzentratlon von 10 bis 60 Gew.% angesetzt, die 
Starttemperatur fQr die Polymerisation in einem Bereich von -10 bis aS'C eingestsllt 
und durch ein Inertgas von Sauerstoff befreit wird, 

- durch Zusatz eines PolymerisationsinitlatDrs die exottiemie 
Polymerisationsreaktion der Monomere gestartet wird und eine Enwarmung des 
Polymerisationsansatzes unter Ausbildung eines Polymergels bis zu seiner 
Maximaltemperatur erfolgt, 

10 - nach En-eichen der Maximaltemperatur das Polymergel meciianiscli zeridelnert 

und getrocioiet wird. 



12. Verfahren nacli Anspmch 1 1 , dadurcJi gelcennzeichnet, dass die 
Starttemperatur der Polymerisation auf einen Bereich von 0 bis 15X eingestellt 

15 wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 1 1 und 12. dadurch gel^ennzelchnet, dass die 
Konzentratlon der wSssrigen LOsung aus Monomer und zweitem l<allonischen 
Polymer 15 bis 50 Gew.% betrSgt. 
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14. Verfahren nach Anspruch 11 bis 13, dadurch gekennzelchnet, dass der 
Polymerisationsinitiator aus einem Redoxsystem und/oder eInem durch UV- 
Strahlung aktivierbaren System besteht. 

25 1 5. Verfahren nach Anspmch 1 1 bis 14, dadurch gekennzelchnet, dass die 
Polymerisation auf einem Polymerisationsband durchgefDhrt vyird. 

16. Verfahren nach Anspaich 11 bis 15, dadurch gekennzelchnet, dass das 
wassrige Polymerisatgel nach seiner Zerideinerung bei Temperaturen von 80°C bis 

30 1 20°G auf einen Feuchtegehalt von kleiner oder gleich 1 2 getrocknet wird. 

17. Venwendung der Polymere nach Anspruch 1 bis 10 als Flockungshilfemittel zur 
Fest/FIQssig-Trennung. 
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18. Verwendung nach Anspruch 17 zu.r Reinlgung.yoo AbwSssem und zur 
Aufbereitung von Trinkwasser. 

5 1 9. Verwendung nach Anspruch 1 7 bei der Herstellung von Papier, 



15 



20 




25 



30 
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Zusammenfassung 

Die Erflndung betrifft pulverfdrmlge, wasseriasllche kationische Polymere die 
mlndestens zwei chemisch verschleden zusammengesetzte kationische Poiymere 
entlialten. wobel ein erstes kationisclies Polymer In Gegenwart eines zweiten 
kationisciien Polymers aus sfeinen Monomerbestandtellen In wassriger LSsung 
nach dem Verfaliren der w§ssrigen Geipolymerisatlon gebildet wird, sowie die 
Verwendung der Produkte zur Fest/FIQsslg-Trennung. 
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